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Hintercrrund der Brfinduna 

Die vorliegende Erf indung betrif f t das Raf f inieren von Glycerid- 
61en durch Kontaktieren der 6le mit einem zum selektiven Entf er- 
nen. von Spurenverunreinigungen fShigen Adsorptionsmittel . Ins- 
besondere 1st gefunden worden, daB neue, s&tirebehandelte Silici- 
umdioxidtrSger iiberlegene Eigenschaf ten bei der Entfernung von 
Chlorophyll aus GlyceridSlen aufweisen. Hierdurch wird die Her- 
stellung von Olprodukten mit wesentlich verminderten Konzentra- 
tionen an Spurenverunreinigungen erleichtert . Der hier verwende- 
te Begrif f "GlyceridSle" umf aBt alle Lipidzusammensetzungen 
einschlieBlich pflanzliche Ole und tierische Fette und Talge. 
Dieser Begrif f soil in erster Linie die sogenannten Speisefile 
beschreiben, d v h, Ole, die aus Frtichten bder Samen von Pflanfcen 
staiamen und hauptsSchlich in Nahrungsmitteln verwendet werden, 
wobei solche Ole, die ietztendlich nicht als Speise51e verwendet 
werden (d.h. technische Ole) , ebenfalls eingeschlossen sind. Das 
erf indungsgem§.Be Verf ahren kann ebenfalls zur Behandlung von 
fraktiohierten StrSmeri eingesetzt werddn, die sich aus diesen 
Quellen ableiten. x 

Durch das. Raff inieren von rohem Glyceridol wird das til von vie- 
len unerwiinschten Substanzen einschlieBlich Farbkomponenten (wie 
Chlorophyll A und rote und gelbe FarbkSrper), Phospholipiden, 
freien Fettsauren und anderen fluchtigen Substanzen gereinigt, 
die dem 01 unerwiinschte Farben, Gerttche und Geschmacke verlei- 
hen. Eine Entfernung dieser Substanzen ftihrt zu einem 01 mit 
gutem Aus sehen und Geruch sowie gutem Geschmack und einer guten 
Stabilitat- Viele dieser Substanzen werden entfernt, indem das 
01 mit einem Adsorptionsmittel (d.h. Bleicherden Oder amorphem 
• Siliciumdioxid) kontaktieirt werden- In verschiedenen Stufen des 
Raf finations verf ahrens und fur verschiedene Zwecke sind in der 
Olraf f inationsindustrie vielfSLltige Formen der SSurebehandlung 
eingesetzt worden. 

Rohe Glyceridole, insbesondere pflanzliche Ole, werden durch ein 
mehrstufiges Verfahren raffiniert f wobei im ersten Schritt ent- 
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schleimt wird, indem typischerweise mit Wasser Oder mit einer 
Chemikalie wie Phosphorsaure, Zitronensaure oder Acetanhydrid 
behandelt wird. Beispielsweise beschreiben Vinyukova et al., 
"Hydration of Vegetable Oils by Solutions of Polarizing 
Compounds" in Food and Feed Chem., Band 17-9, Seiten 12-15 
(1984 ) r das Entschleimen unter Verwendung eines Hydra tations- 
mittels r welches Zitronensaure, Natriumchlorid und Natriumhydro- 
xid in Wasser enthalt, um die Entfernung von Phospholipiden aus 
Sonnenblumen- und Sojabohnenolen zu yerbessem. U.S. 4 049 686 
(Ringers et al.) beschreibt das Dispergieren einer wesentlich 
konzentrierten Sjaure oder eines Anhydrids in dem 61, das Zugeben 
von Wasser und das Abtrennen der Gumme und Phospholipide enthal- 
tenden waBrigen Phase." Zusatzlich zur Verwendung von organischen 
Sauren wahrend der Entschleimung von 01 sind Zitronensaure und 
andere schwache Sauren als Inaktivierungsmittel fiir Spurenmetal- 
le verwendet worden, um den Geschmack und die oxidative Stabili- 
tat von Speiseolen . zu fCrdern. 

Nach dem Entschleimen kann das 01 durch ein chemisches Verf ahren 
raffiniert werden,. welches Neutralisations- , Bleich- und Desodo- 
rierschritte einschlieBt. Alternativ kann ein physikalisches 
Verf ahren angewendet werden, welches einen Vorbehahdlungs- und 
Bleichschritt und einen Dampf raf f inations- und Desodorierschritt 
einschlieBt. Das Entfernen von Phospholipiden und Chlorophyll 
aus SpeiseOlen ist Gegenstand einer Reihe von zuvor vorgeschla- 
genen physikalischen und chemischen Verf ahrensstuf en gewesen. 
Zur Entfernung von Phospholipiden und FarbkSrpem aus Glycerid- 
Slen sind zumeist Tone oder Bleicherden eingesetzt worden. Diese 
Adsdrptionsmittel kSnnen in ihrer natiirlich vorkommenden Form 
verwendet werden f oder sie konnen vor der Verwendung saureakti- 
viert werden. U.S. 4 443 379 (Taylor et al.) beschreibt das fur 
diesen Zweck iiblicherweise angewendete Verfahren der Bleichtone 
und Saureaktivierung unter Berucksichtigung, daB Fuller's Erde 
und saurebehandelte Subbentonite eine Adsorptions fahigkeit fiir 
Farbverunreinigungen in Olen verfiigen, und daB die saurebehan- 
delten Subbentonite die hfichste Adsorptionsf ahigkeit aufweisen. 
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Es ist ebenfalls bekannt, daB amorphe Siliciumdioxide im Olraf- 
f inationsverfahren eingesetzt werden kttnnen.. U.S. 4 629 5.88 
(Welsh et al.) beschreibt die Verwendbarkett von amorphen Sili- 
ciumdioxid-Adsorptionsmitteln zur Entfernung von Spurenverunrei- 
nigungen wie insbesondere Phospholipiden und assoziierten Metal- 
lionen aus Glycerid51en . U.S. 4 734 226 (Parker et al;),. einge- 
reicht am 28. Jariuar 1986, beschreibt die Entfernung dieser 
Spttrenverunreinigungen durch Adsorption an amorphes Siliciumdi- 
pxid, welches mit einer organischen SSure wie ZitronensSure, 
Weins&ure, Essigsaure oder AscorbinsSure behandelt worden ist. . 
Eine direktei Farbverbes serving von GlyceridSlen ist bislang nicht 
mit der Verwendung von Siliciumdioxid-Adsorptionsmitteln in der 
Bleichstufe in Zusaramenhang gebracht worden, obgleich eine Be- 
handlung mit Siliciumdioxid die. bei einer nachf olgenden besodo- 
rierung stattf indende Entfarbung vereinfacht und verbessert '.. 

Bei gegenw&rtigen Raff inationsverfahren wird Chlorophyll aus ' 
GlyceridBlen in hSchst wirksamer Weise durch Verwendung von 
sSureaktivierten Bleichtonen entfernt. Obgleich sie in der Indu- 
strie hfiufig verwendet werden, weisen.Tone und Bleicherden eine 
Reihe von Nachteilen aiif . Typischerweise gew^hrleisten sie keine 
gute Filtrierung und stehen im Zusamraenhang mit signif ikanten 
Olverlusten. Dariiber hinaus weist verbrauchte. Bleicherde. eine 
Neigung zum spontanen Entflammen auf, wodurch ihre Handhabung in 
gewisser Weise gef&hrlich ist. 

Zusammenfassuncr der Erfinduna 

Die vorliegende Erf indung lehrt v daB Farbkarper in ef f ektiver 
Weise aus GlyceridSlen entferrit werden k6nnen, indem sie mit 
amorphen Siliciumdioxid-Zusainmensetzungen mit groBem OberflS- 
chenbereich und einer davon getragenen S&ure behandelt werden. 
Es hat sich herausgestellt , daB die Gegenwart einer starken 
SSure in den Poren des Siliciumdioxid-Adsorptionsmittels dessen 
Fahigkeit zur Entfernung von Chlorophyll als auch von roten und 
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gelben Farbkorpem in groBem MaBe verbessert. Die beschriebenen 
Zusammensetzungen nutzen amorphe Siliciumdioxide, die mit einer 
S&ure so behandelt worden sind, dafi mindestens ein Teil der 
SSure in den Poren des Siliciumdioxids zuriickgehalten wird. 

Hauptaufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, eine nene Zu- 
saianensetzung und ein Verfahren zur Reduzierung des Gehalts von 
ejitschleimten Olen an Chlorophyll und roten und gelben Farbkor- 
pem auf akzeptable Werte bereitzustellen. Durch Adsorption von 
Chlorophyll an in der beschriebenen Weise.mit SfiLure behandeltes 
amorphes Siliciumdioxid kann jegliches Erf ordernis zur Verwen- 
dung von Ton- older Bleicherde-Adsorptionsmitteln im Raffina- 
tiohsverf ahren entf alien. Die Beseitigung vbn Ton- oder Blei- 
cherde fiihrt auf grund der iiberlegenen Filtrierbarkeit des Sili- 
ciumdioxid-Adsorptionsmittels zu einer verbesserten prozeBbe- 
gleitenden Filtrationsdauer beim Raff inationsverf ahren. Daruber 
hinaus ftihrt das erf indungsgen&Be Adsorptionsmittel zu einer 
Verraeidung signif ikanter Olverluste, die zuvor mit dem Ton- oder 
Bleicherde-Filterkuchen in Zusammenhang standen. Ferner k6nneh 
geringere Verbrauche oder Beschickungen (auf feuchter oder trok- 
kener Basis) des Adsorptionsmittels erzielt werden, als sie 
unter Verwendung von Ton- oder Bleicherden erforderlich w2ren. 

Die Verwendung des sslurebehandelten Siliciumdioxid-Adsorptions- 
mittels ist wesentlich effizienter und wirtschaf tlicher als es 
getrennte Behandlungen mit SSure und mit Adsorptionsmittel sein 
wiirden. Die Siiure allein ist im 01 nicht leicht mischbar, und 
eine Funktion des Siliciumdioxid-Adsorptionsmittels liegt in der 
Erleichterung der Dispersion der getragenen Saure in dem 01. Der 
Behandlung kann eine einfache physikalische Abtrennung des fe- 
sten Adsorptionsmittels von dem fliissigen 01 folgen, Ferner 
eritfallen die getrennte Aufbewahrung der Saure wie auch der ge- 
trennte Verfahrensschritt fur die Zugabe der S&ure. Eine ge- 
trennte Saurebehandlung wiirde ferner Zentrif ugaltrennung der 
Saure von dem Ol oder die Verwendung groBer Hengen von Feststof- 
fen wie Bleicherde erfordern, um die abgetrennte Phase zu ab- 
sorbieren. 
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Detaillierte Beschreibima der Erf induna 

Es hat sich herausgestellt, daB sSurebehandelte amorphe Silicic 
umdibxide besonders gut geeignet sind zum Entf ernen von Chloro- 
phyll aus GlyceridBlen , urn Ole mit wirtschaftlich akzeptablen 
Mengen an Verunreinigungen zu erhalten. ZusStzlich zum Chloro- 
phyll kfinnen auch rote und gelbe ParbkSrper wesentlich reduziert 
wefcden. Das erf indungsgemaBe Adsorptionsmittel umfaBt einen 
feinteiligen, amorphen Siliciumdioxid-FestkSrper mit groBer. 
Oberf ISche und eine darauf befindliche SSture. Die von dem amor- 
phen Siliciumdioxid getrageiie SSure weist einen pK^Wert von etwa 
3,5 oder niedriger auf. Das s£Lurebehandelte Adsorptionsmittel 
ist gekennzeichnet durch einen SSurefaktor (nachfolgend defi- 
niert) von mindestehs etwa 2,0 x 10" 8 und einen pH-Wert von etwa 
3,0 oder niedriger auf , gemessen als 5,0 Gew.-%ige Auf schiammung 
in deionisiertem Wasser, \bezogen auf das trockengewicht des 
Siliciumdioxids - Das hier detailliert beschriebene Verfahren zum 
Entfernen. dieser Verunreinigungen umfaBt im wesentlichen die 
Schritte der Auswahl eines Chlorophyll umfassenden GlyceridSls, 
des Kontaktierens des Ols mit dem sBurebehandelten Adsorptions- 
mittel, des Adsorbierenlassens des Chlorophylls, und des Abtren- 
nens des behandelten Ols von dem Adsorptionsmittel, um Glyceri- 
d61 mit wirtschaftlich akzeptablen Mengen an Chlorophyll zu 
erhalten. Nachfolgend soil sich die Bezugnahme auf Entfemurig 
oder Reduzierung von Chlorophyll auf die Entf Srbung des Sis 
beziehen, d.h. es soil auch die Entfemung oder Reduzierung von 
roten und gelben * Farbkttrpern unabh&ngig von der Gegenwart von 
Chlorophyll umfassen, sofern nicht etwas anderes angegeben wird. 

Das hier beschriebene Verfahren kann zum Entfernen von Chloro^ 
phyll aus jeglichem Glyceridol, wie zum Beispiel Glen aus Soja- 
bohnen, Rapssaat (Canola), Erdnussen, Mais, Sonnenblumen, Pal- 
men, Kokosntissen, O.liven, Baurawo lis amen, etc.,. angewendet wer- 
den. Chlorophyll wird lediglich in Pflanzen gebildet und. daher 
betrif f t die vorliegende Erf indung in erster Linie die Anwendung 
bei SpeiseSlen. Es kann jedoch gewiinscht sein, in dieser Weise 
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tierische Fette und Talge Oder andere Ole zu behandeln, die 
geringe Mengen oder gar kein Chlorophyll enthalten, um diateti- 
sches Chlorophyll oder andere FarbkSrper zu entfernen. Obgleich 
vorliegend Chlorophyll A von grOBter Bedeutung ist, sollen sich 
die Bezugnahmen auf Chlorophyll auch auf sHmtliche relevanten 
Fonrien des Chlorophylls wie seine Abbauprodukte wie Ph&ophytin 
beziehen. Das Entfernen von Chlorophyll, aus SpeiseOlen ist ein 
wichtiger Schritt bei der Raf filiation von SpeiseOlen, da das 
Chlorophyll dem 01 eine Griinf arbung in nicht zu vertretendem 
AusmaB verleiht. Femer hat sich Chlorophyll als ein Faktor bei 
der Instabilitat von Olen gegeniiber Lichteinwirkung erwiesen w 
Die Chlorophylimenge variiert von Ol zu Ol wie auch von Feld- 
frucht zu Feldfrucht in Abhangigkeit der Wachstums^ und Erntebe- 
dingungen dramatisch. Obgleich sich die Zielwerte .fiir Chloro- 
phyll von Raf finationsunternehmen zu Raf f inationsunternehmen 
unterscheiden, liegen die\Zielwerte fiir gebleichte Ole und fiir 
desodorierte Ole typischerwelse im Bereich von etwa 0,05 bis 
etwa 0,15 ppm oder weniger. 

Der hier verwendete Begriff "amorphes Siliciumdioxid" schlieBt 
Kieselgele, gefSllte Kieselsauren, dialytische Kieselsauren und 
pyrogene KieselsSuren . in ihren verschiedenen hergestellten oder 
aktivierten Formen ein. Das ftir die Herstellung des amorphen 
Siliciumdioxids angewendete spezi'fische Herstellungsverf ahren 
soil dessen Brauchbarkeit fiir dieses Verfahren nicht beeinflus- 
sen, Eine SSurebehandlung des fiir den erf indungsgemSBen Einsatz 
ausgewahlten amorphen Siliciumdioxid-Adsorptionsmittels kann als 
ein Schritt des Herstellungsverf ahrens von Siliciumdioxid oder 
zu einem spateren Zeitpunkt durchgef iihrt werden. Das Verfahren 
der Saurebehandlung wird nachfolgend beschrieben. 

Sowohl Kieselgele als auch gefailte Kieselsauren werden durch 
Destabilisierung von waBrigen Silicatlosungen mittels SSureneu- 
tralisierung hergestellt. Bei der Herstellung von Kieselgel wird 
ein Kieselhydrogel gebildet, das dann typischerweise auf einen 
niedrigen Salzgehalt gewaschen wird. Das gewaschene Hydrogel 
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kann schliefllich bis zu dem Punkt gemahlen oder getrocknet war- 
den, an dem sich seine Struktur als Folge einer Schrumpf ung 
nicht mehr vereindert. Das getrocknete, stabile Siiiciumdioxid 
wird als Xerogel bezeichnet . Bei der Herstellung von gefSllten 
KieselsSiiren wird die Destabilisierung in Gegenwart von anorga- 
nischen Salzen durchgef iihrt , die die LSslichkeit yon Siiiciumdi- 
oxid verringem und zur F&llung von hydratisiertem Siiiciumdi- 
oxid fiihren. Der Niederschlag wird typischerweise filtriert, 
gewaschen und getrocknet. Bei der Herstellung von erfincLungs- 
gemaB brauchbaren Xerogelen oder PrSzipitaten ist es bevorzugt/ 
diese zu trocknen und anschlieBend Wasser hinzuzugeben, urn den 
gewtinschten Wassergehalt vor der Verwendung zu erreichen. Jedoch 
ist es mOglich, das Gfel oder . das PrBzipitat anfSnglich auf den 
gewtinschten Wassergehalt zu trocknen. Dialytische Kiesels&ure 
wird durch Fallung von Siiiciumdioxid aus einer Elektrolytsalze 
( z . B . NaN0 3 , Na 2 S0 4 , KN0 3 ) \enthaltenden 15s lichen SilicatlSsung 
unter Elektrodialyse hergestellt, wie in U.S. 4 508 607 (Winy- 
all), "Particulate Dialytic Silica" , eingereicht am 20. Septem- 
ber 1983, beschrieben. Pyrogene Kiesels8.ureh. werden aus Tetra- 
chlorsilan durch Hochtemperaturhydrolyse oder andere geeignete 
Verf ahren hergestellt. 

In der bevorzugten Aus fiihrungs form der vorliegenden Erfindung 
weist das ausgewahlte Siliciumdioxid-Adsorptionsmittel die 
h5chstm3gliche OberflSLche auf und ist in der Lage, bei Kontakt 
mit f liissigen Medien eine gute strukturelle Integritat beizube- 
halten. Das Erfordernis der strukturellen IntegritELt ist beson- 
ders wichtig, wenn die Siliciumdioxid-Adsorptionsmittel in kon- 
tinuierlichen Flieftsystemen verwendet werden, welche fttr Bruch 
und Verstopfung anfallig sind. Fur die Verwendung in diesem 
Verf ahren brauchbare amorphe Siliciumdioxide weisen Oberfiachen 
auf von mindestens etwa 200, vorzugsweise mindestens etwa 300 
und am meisten bevorzugt mindestens etwa 350 m /g, gemessen durch 
das B-E-T-Verf ahren unter Verwendung von Stickstoff , beschrieben 
von Brunauer et al., J. Am. Chem. Soc, Band 60, Seite 309 
(1938). Amorphe Siliciumdioxide, die dieser Beschreibung ent- 
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sprechen, werden hierin mit dem Begriff Siliciumdioxide mit 
"groBer Oberflache" bezeichnet. Das erf indungsgemafie Adsorp- 
tionsmittel zeigt unabhfingig voh dem Porendurchmesser eine aus- 
gezeichnete Kapazitat, obgleich Poren, die groB genug sind, um 
Chlorophyllmolektile eiritreten zu lassen, fSrderlich sind. 

Die Reinheit des erf indungsgemSJJ verwendeten amorphen Silicium- 
dioxids wird hinsichtlich der Adsorptions flihigkeit nicht als 
kritisch angesehen, obgleich eine erhohte Reinhei-t mit einer 
gesteigerten Adsorptionsf Shigkeit im Zusaromenhang steht. Sollten 
die fertiggestellten Produkte SpeiseSle sein, sollte roan Vor- 
sicht walten lassen, um sicherzustellen, daB das verwendete 
Siliciumdioxid keine extrahierbaren Verunreinigungen enthSlt, 
die die gewiinschte Reinheit des Produktes beeintrachtigen k6nn- 
ten. Es wird daher bevorzugt, ein im wesentlichen reines amor- 
phes Siliciumdioxid zu verwenden, obgleich kleinere Mengen, d.h. 
weniger als etwa 10% , anderer anorganischer Bestandteile vor« 
handen sein kfinnen. Beispielsweise k6nnen geeignete Siliciumdi- 
oxide Eisen als Fe 2 0 3/ Aluminium als A1 2 Q 3 , Titan als Ti0 2 , Calci- 
um als CaQ, Natrium als Na 2 0, Zirkonium als ZrQ 2 und/oder Spuren- 
elemente umfassen. Gewtinschtenf alls konnen Siliciumdioxid-Zu- 
sammensetzungen von geringerer Reinheit verwendet werden, Bei- 
spielsweise hat sich herausgestellt , daB Siliciumdioxid-Alumini- 
umoxide mit mehr als 10% Aluminiumoxid akzeptabel sind, wie in 
den Beispielen III und XIV gezeigt wird. 

Es hat sich herausgestellt, daB die Wirksamkeit der hier be- 
schriebenen amorphen Siliciumdioxide bei der Entfernung von 
Chlorophyll und roten und gelben Farbk6rpern aus Glyceridolen 
dramatisch verbe.ssert wird, wenn das. Siliciumdioxid ravor mit 
einer Saure behandelt wird. 

Jede Saure, die die hier dargelegten Eigenschaf ten besitzt, ist 
geeignet zur Herstellung des erf indungsgemaBen Adsorptionsmit- 
tels. Die Saure kann jeglichen Typs sein - anorganisch, orga- 
nisch Oder ein saures Salz - sie muB jedoch einen pl^-Wert von 
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etwa 3,5 oder niedriger aufweisen. Anorganische S&uren werden 
bevorzugt. In der bevorzugten Ausfxihxungsf orm ist die Saure eine 
Mineralsaure, wobei die st&rkeren SSuren am wirksamsten sind. 
SchwefelsSure ist aufgrund ihrer Wirksamkeit und ihrer F&hig- 
keit, auf dem Siliciumdioxid zu verbleiben, am meisten bevor- 
zugt. Phosphorsaure ist bei der Adsorption wirksam, besitzt 
jedoch die Neigung, das Siliciumdioxid zu verlassen und in das 
(51 iiberziigehen, wodurch ihre Verwendung bei faestimmten Anwen- 
dungsformen weniger gewiinscht sein kann. Altemativ kann' Salz- 
sShire verwendet werden. Die SSuren konnen einzeln oder .iii Kom- 
bination eingesetzt werden. . 

Starke organische Sfiuren k&nnen auch auf das erf indungsgemSfi 
verwendete Siliciumdioxid aufgezogen werden, Typischerweise 
werden diese modifizierte organische SSuren wie Toluolsulf on- 
s£ure, Trif luoressigsSure mnd dergleichen sein. Alternativ k6n- 
nen im Rahmen der vorliegenden Erfindung saure Salze wie Magne- 
siumsulfat, Aluminiumchlorid und dergleichen verwendet werden. 

Die mSgliche SSure-Base-Wechselwirkung zwischen der SSure und 
dem TrSger sollte bei der Auswahl der beiden Materialien bertick- 
sichtigt werden. Der pH-Wert des sSAirebehandelten Adsorptions- 
mittels sollte weniger oder gleich etwa 3,0 sein, gemessen als 
pH-Wert einer 5,0 Gew.-%igen (Trockenbasis) Auf schlammung des 
Adsorptionsmittels in deionisiertem Wasser. Mit anderen Worten 
sollte in dem sSurebehandelten Adsorptionsmittel ttber jegliche 
Mengen an SSure, die mit dem TrSLgermaterial interagieren ktfnnen, 
hinaus ausreichend freie S&ure verfugbar sein. Der Sauregehalt 
des saurebehandelten Adsorptionsmittels sollte mindestens etwa 
1,0 Gew.-%, vorzugsweise Qtwa 3,0 bis etwa 10,0 Gew.-%, und am 
meisten bevorzugt etwa 5,0 Gew.-% betragen, bezogen auf das 
Trockengewicht des amorphen Siliciumdioxids . Durchschnittlich 
ausgebildete Fachleute auf dem Gebiet werden in der Lage sein, 
geeignete Sauren zur Beauf schlagung von amorphem Siliciumdioxid 
auszuwahlen, urn diesen pH-Wert des Gesamtprodukts zu erreichen. 
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Die Behandlung des Siliciumdioxids kann mit unverdiinnter Saure . 
und mit einer wSiBrigen SSurelSsung erfolgen. Die SMurestarke und 
die Konzentration auf dem TrSger sollten wie folgt sein: 

Mole an S&ure 

SSurefaktor » ■ 

Gramm des Tragers 

> 2,0 • 10^, 

wobei die Dissoziationskonstante der SMure ist. Es wird darauf 
hingewiesen, dai3 die SSurestSrke und -konzentration leicht ein- 
gestellt werden kann, urn einen SSurefaktor dieses Bereichs zu 
erreichen. 

Es ist gewiinscht, eine ausreichende Menge an SSure auf das Sili- 
ciumdioxid aufzuziehen, dhmit der Gesamtgehalt. an fliichtigen 
Bestandteileh des sSurebehandelten Silicixamdioxids etwa 10 Gew.-, 
% bis etwa 80 Gew;-%, vorzugsweise mindestens. etwa 30 Gew.-% und 
am meisten bevorzugt etwa 40 bis 80 Gew.-% betragt. 

Das amorphe Siliciumdioxid kann mit. der Saure oder mit der sau- 
ren Losung auf vers chiedene Weise behandelt werden. Zunachst 
kann das Siliciumdioxid in der saureh LSsung ausreichend lange 
auf geschi&nmt werden, damit die SSure in die Poren des Silicium- 
dioxids eindringen kann, typischerweise fiir eine Dauer von min- 
destens einer halben Stunde bis zu etwa 20 Stunden. Vorzugsweise 
wird die Auf SchlHmmung wahrend dieser Dauer geschiittelt, um das 
Eindringen der Saure in die Porenstruktur des amorphen Silicium- 
dioxids zu steigern. Das sMurebehandelte Siliciumdioxid wird 
anschlieJBend auf iibliche Weise mittels Filtration von der Losung 
abgetrennt und kann auf den gewiinschten Gesamtgehalt an fliichti- 
gen Stoffen getrocknet werden • 

Alternativ kann die Saurelosung in das amorphe Siliciumdioxid in 
einer Festbettanordnung fiir eine Shnliche Kontaktdauer eingelei- 
tet werden. Dies wiirde insbesondere bei der Behandlung von un- 
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klassiertem, gewaschenem KieselsSurehydrogel vorteilhaft sein, 
da es den iiblichen EntwSsserungs-/Filtrationsschritt bei der 
Herstellung des Hydrogels ausschlieBen wiirde. In. einem dritten 
Verf ahren wird in das amorphe Siliciumdioxid ein feiner Sprtihne- 
bel oder -strahl der organischen L6sung eingeleitet, wenn es 
einem Mahl-/Djjnensionierungsarbeitsgang oder irgend einem ahde- 
ren iiblichen Schritt zugeftihrt wird. Diese beiden letztgenannten 
Verf ahren sind zur Behandlung von Siliciumdioxid in kommerziel- 
lem MaBstab bevorzugt • 

Der Adsorptionsschritt selber erf olgt nach herkBmmlichen, Ver- 
f ahren, bei denen das sSurebehandelte amorphe Siliciumdioxid mit 
dem Ol kontaktiert wird, vorzugsweise in einer die Adsorption 
erleichternden Weise. Der Adsorptions schritt kann jedes passende 
Chargen- oder kontinuierliche Verf ahren sein. In jedem Fall wird 
die Adsorptionswirksamkeit. des behandelten Siliciumdioxids mit- 
tels Schiitteln oder andersartigem Vermis chen erhttht. 

Die Adsorption kann bei jeder geeigneten Temperatur durchgef iihrt 
werden, bei der das 01 eine Fliissigkeit ist.. Typischerweise wird 
die Oltemperatur zwischen 80 und 150°C liegen und vorzugsweise 
etwa 90 bis etwa 110°C betragen. Das Glycerid61 wird wie oben 
beschrieben mit dem sSurebehandelten Siliciumdioxid ftir eine 
ausreichende Zeitdauer kontaktiert, damit die gewiinschten Gehal- 
te in dem behandelten 01 erreicht werden • Die spezifische Kon- 
taktdauer verSndert sich etwas mit dem ausgew&hlten Verf ahren, 
d.h. Charge oder kontinuierlich, und mit dem Zustand des zu 
behandelnden Ols. 

Der Adsorptionsmittelgebrauch wird guantif iziert als Gew.-% an 
amorphem Siliciumdioxid (auf Trockengewichtsbasis nach Gliihen 
bei 954°C (1750°F)),. berechnet nach dem Gewicht des veredelten' 
Ols. 



Der Adsorptionsmittelgebrauch kann von etwa 0,003% bis 5,0 Gew.- 
%, vorzugsweise weniger als etwa 1,0 Gew.-%, und in am meisten 
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bevorzugter Weise etwa 0,05 bis etwa 0,5 Gew.-% (Trockenbasis ) 
betragen. Wie aus den Beispielen ersichtlich, wird durch das 
erf indungsgema Be Verf ahren eine bedeutende Reduzierung des Chlo- 
rophyllgehalts erreicht. 

Die f olgenden Beispiele zeigen ebenfalls die signif ikante Redu- 
zierung des Chlorophyllgehalts von Speiseolen unter Verwendung 
der erf indungsgemaBen saurebehandelten Siliciumdioxid-Adsorp- 
tionsmittel. Diese Adsorptionsmittel fiihren zu dr ama tis ch guten 
Behandlungen mit amorphem Siliciumdioxid allein, SSure allein, 
und einer sequentiellen Behahdlung mit SELure gefolgt von einer 
Behandlung mit amorphem Siliciumdioxid/ von denen keines einen 
nennenswerten EinfluB auf die Chlorophyllmenge besitzt. Demge- 
geniiber fiihren die erf indungsgemaBen s&urebehandelten Silicium- 
dioxide zu einer wesentlichen. Reduzierung des Chlorophyllge- 
halts , wobei mit einigen der Adsorptionsmittel das Chlorophyll 
vollstandig aus den Olproben entfernt wird. Der Chlorophyllge- 
halt des behandelten Ols hSngt von dem 6l selber ah, wie auch 
von dem saurebehandelten Siiicium-Adsorptionsmittel , der Ver- 
wendung, dem Verf ahren , etc, Der Chlorophyllgehalt kann unter 
einen . Wert yon etwa 5,0 ppm, vorzugsweise unterhalb von etwa 
1,0 ppm, und in am meisten bevorzugter Weise unterhalb von etwa 
0,1 ppm reduziert werden. Die Menge an roter Farbe kann unter- 
halb von etwa 5,0, vorzugsweise unterhalb von etwa 1,0 reduziert 
werden. . Die Menge an gelber Farbe kann unterhalb von etwa 10,0 
reduziert werden. Die rote und gelbe Farbe wird ublicherweise 
mit einem Farbenmesser nach den AOCS-Farbskalen gemessen. 

Nach der Adsprption . wird das mit Chlorophyll angereicherte Ad- 
sorptionsmittel von 'dem von Chlorophyll befreiten 01 durch jedes 
geeignete Filtrationsmittel abf iltriert .. Das 01 kann zusatzli- 
chen Verf ahren zur Veredelung wie Dampf raf f ination, Bleichen 
und/oder Desodorieren unterworfen werden. Zusatzlich zur Redu- 
zierung von Chlorophyllmengen unter Verwendung der erf indungs- 
gemaBen sSurebehandelten Adsorptionsmittel ist eine Behandlung 
mit Bleicherde zur Reduzierung der Chlorophyllmenge nicht langer 
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erforderlich. ZusStzlich zum Entfernen des Chlorophylls erhfiht 
das beschriebene Behandlungsverfahren die FSJiigkeit des Ols.zur 
Entfarbung und erlaubt die unproblematische Entferniing anderer 
Farbktfrper wShrend der Desodorierung. 

Selbst wenn Bleicherde-Arbeitsg&nge zur Entf &rbung des Ols im 
Raffinationsverf ahren beibehalten werden sollen, lief ert eine 
Behandlung sowohl mit amorphem sSurebehandelten Siliciumdioxiden 
als auch mit Bleicherde ein SuBerst wirksames Gesamtverfahren. 
Die Behandlung kann entweder sequentiell Oder gleichzeitig er- 
folgen. Beispielsweise 1st- es so f daB, wenn man zun^chst das 
erf induiigsgemS.Be Verf ahren zur Absenkung des Chlorophyllgehalts 
anwendet und anschlieBend mit Bleicherde behandelt, der letzt- 
genannte Schritt wirksamer wird* Daher kann entweder die erfor- 
derliche Menge an Bleicherde bedeutend verringert werden, Oder 
die Bleicherde arbeitet "teffektiver pro Gewichtseinheit . pie 
Gesamtmenge an in dem dualen Behandlungsverfahren eingesetzten 
Adsorptionsmittel wird signifikant geringer sein als die bei 
alleiniger Verwendung von Bleicherde erf orderliche Menge . Eine 
Vorbehandlung (oder gleichzeitige Behandlung) des &ls mit unbe- 
handeltem amorphen Siliciumdioxid vor der Verwendung des erf in- 
dungsgemSflen saurebehandelten Siliciumdioxid-Adsorptionsmittels 
wird dazu beitragen, daB die KapazitSt des erf indungsgemaBen 
Adsorptionsmittel fiir Chlorophyll noch weiter gesteigert wird. 

Die f olgenden Beispiele dienen der Veranschaulichung und sollen 
die dargelegte Erfindung nicht beschr&nken. Die f olgenden Ab- 
kurzungen sind in der Beschreibung der Erfindung verwehdet wor- 
den: 
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8 
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BEISPIEL I 

(Herstellung eines Schwef elsaure/Kieselgel-Adsorptionsmittels ) 

Eine Schwef elsSurelttsung wurde hergestellt durch Zugabe von 
3,0 g konzentrierter H 2 S0 4 zu 36,0 g deionisiertem Wasser. Diese 
LSsung wurde auf 68,1 g Sylodent 700 Kieselgel (Davison Chemi- 
cal Division of W.R. Grace & Co.) (SA ~ 700 mVg) aufgesprttht . 
Diese Herstel^ungsform (5 Gew.-% H 2 SO A ) wurde mit Adsorptions- 
mi ttel IA bezeichnet. Xhnliche Herstellungsf ormen wurden zube- 
reitet mit h6heren S&urebeschickungen und mlt Adsorptionsmittel 
IB (10 Gew.-% H 2 S0 4 ) f Adsorptionsmittel IC (20 Gew.-% U 2 S0 4 ) und 
mit Adsorptionsmittel ID (5 Gew.-% H 2 S0 4 , getrocknet auf 23 Gew.- 
% TV) bezeichnet. 

BEISPIEL il 

(Herstellung eines Phosphorsaure/Kieselgel-Adsorptionsmittels ) 

Es wurde eine .10,7 Gew.-%ige wSBrige L5sung von H 3 P0 4 herge- 
stellt, und 112,0 g dieser LSsung wurden 30,0 g Tri-Syl® Kiesel- 
gel (Davison Chemical Division of W.R. Grace & Co.) zugegeben, 
einem feinteiligen hydratisierten Kieselgel (SA ~ 900 m 2 /g) . Die 
Mischung wurde eine Stunde lang bei Raumtemperatur geriihrt und 
anschlieflend filtriert. Das filtrierte Material, ein feuchtes 
Pulver, enthielt 2,84 Gew.-% Phosphor (in Form von P0 4 ) und 
ungef&hr 66,0 Gew.-% Wasser. Diese Herstellungsf orm wurde mit 
Adsorptionsmittel II bezeichnet. 

BEISPIEL III 

(Herstellung von Schwef elsaure/Siliciumdioxid-Aluminiumoxid- 
und Maghesiumsulfat/Siliciumdioxid-Aluminiumoxid- • 
Adsorptionsmitteln ) 

Eirie Schwef elsaurelosung . wurde hergestellt durch Zugabe von 
1,5 g konzentrierter H 2 S0 A zu 18,0 g deionisiertem Wasser. Diese 
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Losung wurde auf 35,7 g eines porosen, amorphen Siliciumdioxid- 
Aluminiumoxid-Pulvers gespriiht, erhaltlich von der Davison Che- 
mical Division of W.R. Grace & Co. als Low Alumina® Cracking 
Katalysator (SA ~ 450 m 2 /g) . Diese Herstellungsf orm wurde mit 
Adsorptionsmittel IIIA bezeichnet. Eine Shnliche Herstellungs- 
form wurde erhalten uhter Verwendung von 5 Gew.-% MgS0 4 als SSure 
und mit Adsorptionsmittel IIIB bezeichnet. 



BEISPIEL IV 

(Herstellung eines SalzsSure/Kieselgel-Adsorptionsmittels) 

Eih Adsorptionsmittel Wurde gemali Beispiel I hergestellt mit der 
Abweichung, daJ3 die 5 Gew.-% H 2 SO« durch 5 Gew.-% HC1 ersetzt 
wurden. Diese Herstellungsf orm wurde mit Adsorptionsmittel IV 
bezeichnet. . % ' . 

BEISPIEL V 

(Herstellung eines Aluminiumchlorid/Kieselgel- 
Adsorptionsmittels ) 

Ein Adsorptionsmittel wurde gemafl Beispiel I hergestellt mit der 
Abweichung, daJ3 die 5 Gew.-% H 2 S0 V durch 5 Gew.-% A1C1 3 ersetzt 
wurden. Diese Herstellungsf orm wurde mit Adsorptionsmittel V 
bezeichnet. 



BEISPIEL VI 
( Bewertungsverf ahren ) 

Die Bewertung samtlicher Materialien erfolgte unter Anwendung 
der folgenden Verf ahren. Fur jeden Fall wurde eine 100 g umfas- 
sende Olprobe auf 100'C erhitzt. Das zu untersuchende Adsorbens- 
material wurde anschlieBend dem 61 in den Mengen zugegeben, wie 
sie in den Tabellen III - x angegeben sind. Die Auf schlammung 
von 01 /Adsorptionsmittel wurde anschlieBend 30 Minuten lang 



unter Schfitteln bei 100°C gehalten. Das 01 wurde filtriert, um 
das Adsorptionsmittel vqr der Analyse zu entfernen. 

Die Werte fiir Chlorophyll sowie f iir rote und gelbe Farbe wurden 
ermittelt unter Verwendung von Lovibond® Tintometer® AF960 (The 
Tintometer Company) . Fttr das SojabohnenBl wurde eine ZellgrSBe 
von 2,54 cm (1 inch) eingesetzt, w&hrend fiir das Canola61 eine 
ZellgrSBe von 1 cm verwendet . wurde . Hinsichtlich der roten und. 
gelben Farbe erfolgte die Messung in ObereinstimmunSg mit den 
oben beschriebenen AOCg-Farbskalen. Im Faile von Chlorophyll A 
wurde die Farbe in ppm gemessen. 

BEISPIEI» VII 

. \ 

Das Adsorptionsmittel IA wurde hinsichtlich der Entfernung von 
Farbe (Chlorophyll A, rot und gelb) aus kaustisch raf f iniertem 
So jabohnenfil bewertet. Die Behandlung und Analyse entsprachen 
den Vorgehensweisen von Beispiel VI, Die Farbeigenschaf ten des 
unbehandelten 01s sind in Tabelle III angegeben. Die Olproben 
wurden zum Vergleich mit dem erf indungsgemSLBen Adsorptionsmittel 
mit einer handelsUblicheh sSureaktivierten Mbntmorillonit- 
Bleicherde behandelt. Die Ergebnisse sind in Tabelle III darge- 
stellt. . 
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Tabelle III 



Material 


Trockcnt 


Beladung 

(Ge*r.-%) 

wsis m tarsfichl. 
Znstand 


Chi A 
(ppm) 


Rot 
(ppm) 


Gelb 
(ppm) 


KontroUe 






033 


3,2 


70 Hr 


Adsorptionsmittel IA 


0,2 




0,22 


3,8 


70 + 


Adsorptionsmittel IA 


0,5 


0,94 


0,00 


M 


21 


Adsorptionsmittel IA 


Ifi 


1,88 


0,00 


1,0 


9 


Bleicherde 


0,2 


0,26 


0,09 


2,0 


70+ 


Bleicherde 


0,5 


0,64 


0,01 




15 


Bleicherde 


1,0 


1,28 


QfiQ 


0,5 


4 



Beispiel VTTT 



Die Adsorptionsmittel IA-D, IV mid V wurden hinsichtlich der 
Entfernung von Farbe (Chlorophyll A, rot und gelb) aus mit Saure 
entschleimtem CanblaSl bewertet. Die Farbeigenschaften des unbe- 
handelten 01s sind in Tabelle IV angegeben. Die Olproben wurden 
zum Vergleich mit den erf indungsgemaBen Adsorptionsmitteln mit 
der handelsiiblichen Bleicherde des Beispiels VII behandelt. Fur 
einen zusatzlichen Vergleich wurde die Saure/Wasser-Komponente 
des Adsorptionsmittels IA zur Behandlung der Ole verwendet, 
wobei die Zugaben an H 2 SO</H 2 0 gegeniiber den 0,5 und 1,0% Bela- 
dungen des Adsorptionsmittels IA equivalent waren; Bin weiterer 
Vergleich erfolgte unter Verweridung aquivalenter Zugaben an 
H 2 SO</H 2 0, gefolgt durch Zugabe SLquivalenter Mengen an Kieselgel 
(sequentielle Behandlung). Die Behandlung und Analyse entspra- 
chen den Vorgehensweisen gemafi Beispiel VI mit der Abweichung, 
daJ3 die Filtrationsstufe fur die Behandlungen mit H 2 S0 4 /H 2 0 weg- 
gelassen wurde. Die Ergebnisse sind in Tabelle IV dargestellt. 
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Tabelle IV 



Material 


Beladurig 
(Gew.-%) 

Trockenbasis in tatsfichL 

7jigfnT>H 


Chi A 
(ppm) 


Rot 
(ppm) 


Gelb 
(ppm) 


Kontrollc 






13,80 


11,0 


.70+ 


Adsorptionsmittel IA 


0,2 




11,40 


6a 


70+ 


Adsorptionsmittel IA 


0,5 


0,90 . 


2,69 


4,3 


70 + 


Adsorptionsmittel IA 


AO . 


1,88 


0,06 


.0,7 


5,8 


Adsorpdonsmittel IB 


0,2 




12,10 


9,0 


70 + 


Adsorpdonsmittel IB 


0,5 




3,06 


4,6 


70 + 


Adsorpdonsmittel IB 


1,0 




0,02 


0,6 


5,0 


Adsorpdonsmittel IC 






7,51 


6^ 


70 + 


Adsorpdonsmittel IC 


1 - 

up 




P^o 


1,0 


70+ 


Adsorpdonsmittel IC 


1,0 




0,00 


0,7 


8,4 


Adsorpdonsmittel ID 






12,00 


63 


70 + 


Adsorpdonsmittel ID 


0*5 




1,84 


4,7 


70 + 


Adsorpdonsmittel ID 


1,0 . 




0,08 


.0,8 


= 7 » x 


Bleicherde 


ft o 

0,2 


u,zo 


10,10 


— 


■«•— 


Bleicnerde 


0,5 


0,64 


5,47 


6,7 


70+ 


Bleicherde 


' 1,0 . 


1,28 


JL,U*t 


1 ft 




HaSCVHgO 




(a) 


12£0 


8,3 


70 + 


HgSO/H^O 






13,30 


7,8 


70+ 


SequentielJ. 




(a) 


13,80 






Sequentiell 




(b) 


12,30 






Adsorptionsmittel IV 


0,5 




12,40 






Adsorpdonsmittel IV 


1,0 




5,59 






Adsorptionsmittel V 


0,5 




11£5 






Adsorptionsmittel V 


1,0 




4,10 







(a) Aquivalent zu 0,5 Gew.-% Adsofptionsmittel IA. 

(b) Aquivalent zu 1,0 Gew.-% Adsorptionsmittel IA. 
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Beispiel IX 

Das Adsorptionsmittel IA wurde hinsichtlich der Fahigkeit, Chlo- 
rophyll aus mit Sliure entschleimtem CanolaCl 211 entfernen, in 
tfoereinstimmung mit den Vorgehensweisen des Beispiels IV bewer- 
tet. Fur Vergleichszwecke wurde dieses 5l ferner mit Tri-Syl® 
(Davison Chemical Division of W.R. Grace & Co.) behandelt, einem 
handelsublich erhaltlichen amorphen Kieselgel-Adsorptionsmittel* 
Die Behandlung und Analyse erf olgten gemSfl Beispiel VI . Die 
Ergebnisse sind in Tabelle V dargestellt. 



Tabelle V 


Material 


Beladung 


Chi A 




(Gev.-%) 


(ppm) 




Trocken- in tatsfichl. 






basis ; Zustand 




Kontrolle. 

Adsorptionsmittel I A 

Tri-Syl® 
Tri-Syl® 


0/5 0,93 

0,3 0,86 
0,6 1,71 


24,60 
0,22 



Beispiel X 

Das Experiment des Beispiels VII wurde wiederholt, und das Ad- 
sorptionsmittel IA wurde mit der handelsiiblichen Bleicherde des 
Beispiels VII hinsichtlich der Behandlung von mit Saure ent- 
schleimtem Canolaol verglichen. Die Behandlung und Analyse ent- 
spraehen den in Beispiel VI dargestellten . Die Ergebnisse sind 
in Tabelle VI angegeben. 
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Tabelle VI 



Material 




.Li. <-/L» JvtSil 

basis 


Beladung 
(Gew.-%) 

Zustand 


chl A 
(ppm) 


Kontrolle 








22,80 


Adsorptionsraittel 


IA 


0,2 


. 0,4 


15,70 


Adsorptionsmittel 


IA 


0;5 


1,0 


0,14 


Adsorptionsmittel 


IA 


1,0 


2,0 


0,02 


Bleicherde 




0,2 


0,26 


14,9 : 


Bleicherde 




0,5 


0,64 


6,8 


Bleicherde 




1/0 


1,28 


1/4 


Bleicherde 




'2,0 


2,56 •' 


0,1 



Beispiel yi 

Das Adsorptionsmittel IA wurde hinsichtlich der Behandlung von 
kaustisch raf f iniertem : SbjabohnenSl mit der handelsiiblichen 
Bleicherde des Beispiels VII in tihereinstimmung mit deii Vorge- 
hensweisen des Beispiels IV verglicheh. Die .Behandlung und Ana- 
lyse entsprachen den in Beispiel VI angegebenen. Die Ergebnisse 
sindin Tabelle VII dargestellt. 
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Tabelle vti 



Material , 




Trocken 
b^sis 


Beladung 
(Gew.-%) 

in tatsachl. 
zus tana 


Chi A 
(ppm) 


Kontrolle 







. 


0,31 


Adsorptionsmittel 


IA 


0,1 


0,2 


0,25 


Adsorptionsmittel 


IA 


0,2 


0,4 


0,16 


Adsorptionsmittel 


LA 


0,5 


1,0 . 


0,00 


Adsorptionsmittel 


IA. 


IrO 


2,0 


0,00 


Bleicherde 




0,1 


0,13 


0,17 


Bleicherde 




0,2 


0,22 


0,06 


Bleicherde 




% 0,5 


0,64 


0,02 



Belspiel XII 

Der Effekt der Vorbehandlung des Ols mit amorphem Siliciumdioxid 
vor der Behandluhg mit dem erf indungsgemSBen Adsorptionsmittel 
wurde bewertet. Die Vorbehandlung erfolgte mitTri-Syl® (Davison 
Chemical Division of W.R. Grace & Co.), einem handelsiiblich 
erhaltlichen amorphen Kieselgel . Das Adsorptionsmittel IA war 
das Testmaterial und die handelsiibliche Bleicherde aus Beispiel 

VII wurde fur Vergleichszwecke eingesetzt. Die Untersuchung 
erfolgte gemafi Beispiel VI mit der Abweichung, dafl vor dem Blei- 
chen mit Adsorptionsmittel IA oder mit Bleicherde eine Vorbe- 
handlung mit Tri-Syl® erfolgte. Die, Ergebnisse sind in Tabelle 

VIII dargestellt. 
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Tabelle VIII 



Vorbehnnri 1 nng 
mit Tri-Syl 


Bleichmaterial . 


Beladung 
(Gew.-%) 
Trockenbasis 


Chi A 
(ppm) 


A. mit Saure entschleimtes CanolaSl 






Kontrolle 


■ - — 





13,70 


1/0 






13,70 





Adsbrptionsmittel IA 


0,2 


11/ 40 


— - 


Adsorptionsmlttel IA 




2,69 


« — 


Adsorptionsmittel IA 


1/0 


0,08 


1,0 


Adsorptionsmittel IA 


0 , 2 


8,40 


1,0 


Adsorptionsmittel IA 


0,5 


0,39 ; 


1,0 


Adsorptionsmittel IA 


1,0 


0,06 


B. mit SSure 


entschleimtes Canolaai 






Koiitrolle 






22,80 


0,3 




l , , , 


22,00 


0,6 






21,20 




Bleicherde 


0,75 


5,17 




Bleicherde 


1,50 


.0,34 




; Bleicherde 


3,00 


0,13 


0,6 


Bleicherde 


0,75 


0,55 


0,6 


Bleicherde 


1,50 


0,07 


0,6 


Bleicherde 


3,00 


0,01 



mi ii i iijii . - 
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Beispiel XIII 

Das Adsorptionsmittel II wxiirde hinsichtlich der Entfemung von 
Chlorophyll A aus. kaustisch raf f lniertem So jabohnenSl gemSB 
Beispiel VI bewertet. Die Ergebnisse sind in Tabelle IX darge- 
stellt. 



. Tabelle IX 



Material 


Be ladling 


Chi A 




. (Gew.-%) 


(ppm) 




Trockenbasis 


Kontrolle 




0,41 


Adsorptionsmittel II 


0,1 


0,36 


Adsorptionsmittel II 


0,2 


0,31 


Adsorptionsmittel II 


0,4 


0,22 


Adsorptionsmittel II 


0,5 


0,10 



Beispiel XIV 

Die Adsorptionsmittel IIIA und IIIB wurden hinsichtlich der 
Entf ernung von Chlorophyll A aus. mit S&ure entschleimtem Canola- 
51 gemafl Beispiel VI untersucht; Die Ergebnisse sind in Tabelle 
X dargestellt. 
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Tabelle X • 



Material 


Beladung 
(Gew.-%) 
Trockenbasls 


Chi A . 
(ppnt) 


Koritrolle 




23,5 


Adsorptionsmittel IIIA 


0,2 


17,6 


Adsorptionsmittel IIIA 


.0,5 


11,7 


Adsorptionsmittel IIIA 


1,0 


3,9 


Ads o rp t ionsmi t t e 1 1 1 IB 


0,2 


21,7 


Adsorpt ionsmittel 1 1 IB . 


0,5 


16 r 4 


Adsorptionsmittel IIIB 


1,0 


8,9 



Patentanspriiche 



Verf ahren zur Entfernung von Chlorophyll und/oder roten und 
gelben Farbkorpem aus GlyceridSlen durch Behandlung mit 
einem saurebehandelten amorphen Siliciumdioxid-Adsorptions- 
mittel zum Erhalt von Glyceridolen mit wirtschaf tlich akzep- 
tablen Mengen an Chlorophyll und/oder roten urid gelben Farb- 
kSrpern, bei dem man: 

(a) ein GlyceridSl auswahlt, welches Chlorophyll und/oder 
rote und gelbe FarbkSrper umfaBt, 

(b) ein Adsorptionsmittel auswahlt, das ein amorphes Sili- 
ciumdioxid mit einer mit Hilfe von Stickstof f nach dem 
B-E-T-Verf ahren ermittelten Oberf lache von mindestens 
200 m 2 /g umfaJBt, das mit einer Saure mit einem pK^-Wert 
von etwa 3,5 oder niedriger derart behandelt worden 
ist, da£ mindestens ein Teil der Saure in den Poren des 
Siliciumdioxids zuriickgehalten wird und das saurebehan- 
delte Adsorptionsmittel einen Saurefaktor von minde- 
stens etwa 2,0 x 10~* und einen pH-Wert von etwa .3,0 
Oder niedriger aufweist, gemessen als 5,0 Gew.-%ige 
Auf schlammung in deionisiertem Wasser, bezogen auf das 
Trockengewicht des Siliciumdioxids, 

(c) das Glyceridol aus Stufe (a) mit dem saurebehandelten 
Adsorptionsmittel der Stufe (b) in Kontakt bringt, 

(d) das Chlorophyll und/oder die roten und gelben FarbkSr- 
per an das saurebehandelte Adsorptionsmittel adsorbie- 
ren lafit, und 

(e) das behandelte Glycerid61 von dem Adsorptionsmittel 
abtrennt . 

Verf ahren nach Anspruch 1, bei dem das amorphe Siliciumdi- 
oxid ausgewahlt wird aus der Gruppe bestehend aus Kiesel- 
gelen, gefallten Kieselsauren, dialytischen Kieselsauren, 
pyrogenen Kieselsauren und Siliciumdioxid-Aluminiumoxiden. 
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3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem die in Stufe, (b) 
eingesetzte SSure eine anorganische SSure, vorzugsweise . 
Schwefelsaure, PhosphorsBure oder Salzsaure ist* 

4. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, bei dem die anorgani- 
sche SSure Schwefels&ure ist und die Schwefelsaure von dem 
s&urebehandelten Adsorptionsmittel in einer Konzentration 
von etwa 5,0 Gew.-% oder htther getragen wird, bezogen auf 
das Trockengewicht des Siliciumdioxids . 

5. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, bei dem die in Stufe 
(b) eingesetzte SSure eine organische SSure oder ein saures 
Salz, vorzugsweise Hagnesiumsulfat oder Alum.1 niumchlorld 
ist. 

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5 f bei dem das in Stufe 
(b) hergestellte saurebehandelte Adsorptionsmittel . einen 
Gesamtgehalt an fltichtigen Bestandteilen von etwa 10 bis 
etwa 80 Gew.-%, vorzugsweise von etwa 40 bis etwa 80 Gew.-% 
aufweist. 

7 . Sequentielles Behandlungsverf ahren zur Entf Srbung von Glyce- 
. ridolen, bei dem man: 

(a) das Glyceriddl durch Kontaktieren mit amorphem Silici- 
umdioxid behandelt, und 

(b) das behandelte 01 der Stufe (a) mit einem sSurebehan- 
delten amorphen Siliciumdioxid-Adsorptionsmittel in 
Kontakt bringt, das ein amorphes Siliciumdioxid mit 
einer mit Hilfe von Stickstoff nach dem B-E-T-Verf ahzen 
ermittelten OberflSche von mindestens 200 m 2 /g umfaJit, 
wobei das Siliciumdioxid mit einer SSure mit einem pKa- 
Wert von etwa 3 , 5 oder niedriger derart behandelt wor- 
• den ist, daB mindestens ein Teil der SSure in den Poren 

des Siliciumdioxids zuriickgehalten wird und das sSure- 
behandelte Adsorptionsmittel einen Sauref aktor von 
mindestens etwa 2,0 x 10" 8 und einen pH-Wert von etwa 
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3,5 oder niedriger aufweist, gemessen als 5,0 Gew.-%ige 
Auf schlSntmung, In deionisiertem Wasser, bezogen auf das 
Trockengewicht des Siliciumdioxids . 

8. Sequentielles Behandlungsverf ahren zur Entf arbung von Glyce- 
rid51, bei dem man 

(a) das Glycerid61 mit einem sSurebehandelten amorphen 
Siliciumd±oxid-Adsorptionsmittel behandelt, das ein 
amorphes Siliciumdioxid mit einer mit Hilf e von Stick- 
stoff nach dem B-E-T-Verf ahren ermittelten Oberfiache 
von mindestens 200 m 2 /g umfaBt, wobei das Siliciumdi- 
oxid mit einer SSure xait einem pl^-Wert von etwa 3,5 
Oder niedriger derart behandelt worden 1st, daB minde- 
stens ein Teil der SSure in den Poren des Siliciumdi- 
oxids zurtickgehalten wird und das s&urebehandelte Ad- 
sorptionsmittel einen Sfiurefaktor von mindestens etwa 
2,0 x 10~ 8 und einen pH-Wert von etwa 3,0 oder niedriger 
aufweist, gemessen als 5,0 Gew,-%ige AufschlSLromung in 
deionisiertem Wasser, bezogen auf das Trockengewicht 
des Siliciumdioxids , und. 

(bj das aus Stufe (a) resultierende 01 mit Bleicherde be- 
handelt. . 

9 . Chlorophyll reduzlerende Zusammensetzung 1 zur Reduzierung des 
Chlorophyllgehalts von Glycerid61en, umfassend ein amorphes 
Siliciumdioxid mit einer mit Hilfe von Stickstoff nach . dem 
B-E-T-Verf ahren ermittelten Oberf lache von mindestens 
200 m 2 /g, von der eine SSure mit einem pKj-Wert von etwa 3,5 
oder niedriger getragen wird, wobei die Zusammensetzung 
gekennzeichnet ist durch einen S&urefaktor von mindestens 
etwa 2,0 x 10" 8 und der pH-Wert der Zusammensetzung etwa 3,0 
oder niedriger betragt, gemessen als 5,0 Gew.-%ige Auf- 
schlammung in deionisiertem Wasser, bezogen auf das Trocken- 
gewicht des Siliciumdioxids. 




10.. Chlorophyll reduzierende Zusaromensetzung nach Anspruch 9, 
die einen sauregehalt von etwa 3/0 bis etwa 10 ,0 Gew.-% 
aufweist, bezogen auf das Trockengewicht des Siliciumdi- 
oxids . 

11. Chlorophyll reduzierende Zusaxnmensetzung nach Anspruch 9 
Oder 10 , in der die saure eine anorganische SSure oder eine 
qrganische Saure ist. 

12.. Chlorophyll reduzierende Zusaromensetzung nach Anspruch 11, 
in der die SSure Schwef elstture, Phosphors&ure, Salzskure, 
. Toluolsulf onsfiure oder Trif luoressigsfiure ist. 

13 • Chlorophyll reduzierende Zusaromensetzung nach Anspruch 9, in 
der die saure ein saures Salz, vorzugsweise Magnesiumsjilf at 
oder Aluminiunichlorid 1st. 

14. Chlorophyll reduzierende Zusaromensetzung nach Anspruch 9, in 
der das saure Salz Magnesiumsulf at oder Aluioiniumsulf at ist. 
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